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Surface active alkyhglycoside cpds. - prepn. by reaction of butanol with glycose and trans- 

acetalisation with fatty alcohol 

D^TSWace^veaU^^ 

dycose) with acid catalyst (esp. 0.005*02 mols w^.t 1 mo . of g ^^^^^^^TZ.noLd glycose, and (d) immediately distilling 
£*»)/<b) healing the butanol/catalyst mixt to reflux c) l«^™^ZiZ^*^f2.20 mols., w.r.L 1 moL of glycose and 
liberated water as butanol/water mixL (e) A pre-heated fatty alcohol is added, " ™ mo| of g ycose , remains i„ the reaction mixL 

Lnol is distiUed off in a vacuum at the same time, esp. so that ^^^^f^^^^Zic alkalKne earth), Al or alkali/AI 

SdTo^ 

wt%. . _ . . . „ w - flk in oddity such that after-treatment to improve colour or storage 

transacetalisation method using butanol. cornpnsmg the ^^^^.^^^10 ^ preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose; 
acidic catalyst; (b) the quantity of butanol is selected so * Zlyst while tlTother haV is used for suspending the glycose; (d) 

(C ) part of the butanol, preferably about half, '^^^"^SMte group comprising sulphuric acid, phosphoric ac.d, p- 
ke^talyst used is a compound showmg an acidic reaction, more « ■ * £ J e mQ , ofthe glycose used; (e) heating the 

toluene -Aphonic acid and su.pho-acid ion exchanger resu* .n £ ^^SSSntorf the remaining butanol and the glycose either m 
butanol/catalyst mixture to the reflux temperature; (f) adding a preferably P^"™ 8 ^ „ , distm ? off me wale r released in the form of 
J^ons or continuously with stirring so that the '^^^J^^^^^Z ^addition ofthe butanol/glycose 
Uutanol/water rruxture; h) a light vacuum ° f ^»^™^ heat; (i) the preheated fatty alcohol is 

mixture and the removal ofthe water of reaction by disunion is completed j».to aurrng in f» 0 ff in vacuo; 0) 

"en adde4 prefembly continuously, m a quartti^ of 2 to 20 mol per 

5% by weight by a standard method which does not affect the reaction ^^Jj-Lwiy C12-18 alkyl or alkenyl radicals by the 
EP-30 y i298BA y proce S s for the production of 

transacetalisation method using butanol, compnsmg the ^^^^^^^1 and preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose; 
acidic catalyst; (b) die quantity of butanol « » ^""^^ne ^yttZuie thUher half is used for suspending the glycose; (d) 

(e) part ofthe butanol, preferably about half, B ' ra ^t^ e Sr^fion.te group comprising sulphuric acid, phosphoric ac.d, p- 
uVe catalyst used is a compound showing an acidic reaction, more es£c£ly_ * mM per mol ofthe glycose used; (e) heating the 
toluene-'ulphonic acid and sulpho-acid ion exchanger resins in » quant * <*££^ £™ f Aie remaining butanol and the glycose either in 
butanol/catalyst mixture to the reflux temperatore; (0 adding £ P'^'^.^iX^ear (g) directly distilling off the water released in the form of 
portions or continuously with stirring so that the ^'°« ^ remains su^ U«* ally c ^ ^ addilioa ofthe butanol/glycose 
rbutanol/water mixture; h) a light vacuum * * '™ ^S^" « * e ^ ^ B 

mixture and the removal ofthe water of reaction by dist^lahon . completed ^-^L the same time, the butanol is distilled off in vacuo; 0) 
men added, preferably continuously, in a quanttty of 2 * ™ mol per mri f^^' * ' mo| ^ nmain m ^ rea ction mixture; (k) 

5»/o by weight by a sttmdard method which does ^^ZT^^^^^ , where ^ quantity of 

US5374716 A Transacetalisation process forthe ^<^^^SS is above70 wlx comprises: introducing to a 
alkylmonoglycoside. based on the tofd quantity of f^T^^^^^S^nU to reflux and adding a finely^ispersed susper*.on 
reaction vessel about 30-70 wt.% reqmred butanol together wrth ^"'Z^^^^ ovin . water foime d in the reaction by distillation; adding a 

f^cTa^^^ 

Tot Tne end-prod. ha, high colour ability in alkali* medium Toe „ods ere surface active and show good biodegrad^lity. (DwgO/0) 
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r »® Verfahran zur Herstellung von Alkytgrykoslden. 
O 

co 

_@ Das Verfahran nach der Umacatalisierungsme- 
thode mrt Butanot (Ohrt zu einem mum Alkytgryko 
CLsid als VerfahrenaprodutcL das ttch dutch guts Part)- 
U'stabilltBt tm alkallschen Milieu auszstehnet das Pro- 
dukl enthirt neben einem hohen Anteil an Alkytmo- 
noglykosid audi Poryglykose tow. Polygiykose und 



Butylgtykosid. 



tmm Copr Cmntn 



Verfahnen zur Herstellung von AlkylgfykosMen 



Bet dor Entwickfung neuer oberfia'chenaktiver 
Stoffe, die als industrielle Tenside fOr di Herat 1- 
lung von Wasch- und Reinigungsmitteln geetgnet 
smd, w rden zur Herstellung in zunehmendem 
MaQe nachwachsend Rohstoffe verwendet. DafOr 5 
komm n bisher hauptsachlich fettchemische Roh- 
stoffe. wt z. B. FettsSuren, Fetts3ureester und 
Fettalkohole in Batracfit Ziel dieser Entwicklungen 
ist as, etna von der Petrochemie unabhangige Ba- 
sis auszubauen und damit aber auch zu besseren to 
umweltvertragiichen Produkten. die biologisch gut 
abbaubar sind. zu geiangen. Untar diasan Gesicht- 
spunkten sind neuerdings die oberflachenaktiven 
Alkylglykoside. bei denen es stch urn Acetate aus 
Zuckem und Fettalkoholen handalL interessant ge- ts 
worden. 

Im foigenden warden unter dem Begrlff Alkyl- 
glykoside die Reaktionsprodukte aus Zuckem und 
Fettalkoholen verstanden. wobei als Zuckerkompo 
nente die im foigenden als Glykosen bezeichneten 20 
Aldosen bzw. Ketosen Glucose, Fructose. Man- 
nose. Galactose. Taiose, Gulose. Allose. Ahrose. 
Idose. Arabmose. Xylose. Lyxose und Ribose in 
Betracht kommen. Die bo senders bevorzugten Al- 
kylglykoside sind wegen der leichten Zuganglich- *s 
keit der Glucose die Alkyrglucoside. Der Begrlff 
Alkyl in Alkylglykosid soli rm weitesten Smne den 
Rest eines aliphabschen Alkohols, der den hydro- 
phoben Teil in das oberflfichenaktrve Alkyrgrykostd 
einbringt. d. h. einen Rest mft wenigstens 8 Koh- oo 
lenstorfatomen.vorzugsweise den Rest eines pnmS- 
ren aliphatischen Alkohols. und tnsbesondere den 
Rest eines Fettalkohols emfiltJich aus natOrlichen 
Fetten. also gesattigte und ungesattgte Reste und 
deren Gemische einschlieBlich sotcher mrt ver- 35 
schiedenen Kettenlangen, umfassen. Die Begriffe 
Alkyloligoglykosid. Alkyipolyglykostd. AlkytoKgosac- 
charid und Alkytporysaccharid beziehen stch auf 
solche alkylierten Gly kosen. tn denen 1 Alkylrest 
in Form des Acetals an mehr als einen Glykose- 40 
rest, also an einen Poly- Oder Oligosaccharidrest 
gebunden ist; diese Begrtffe werden als untereinan- 
der gleichbedeutend angesehen. Entsprechend be- 
deutet Alkytrnonoglykostd das Acetal ernes Mono- 
saccharids. Da die Reaktionsprodukte aus den Zuc- 45 
kem und den prrmaren Alkoholen in der Regel 
Gemische darstellen. werden unter dem Begrfff Al- 
kylglykosid sowohl Alkylmonoglykoside als auch 
Alkylpoly(oligo)glykosrde verstanden. sofem es 
nicht ausdrtickllch auf die strukturellen Unter- so 
schiede ankommt 

Die oberflachenaktiven Alkylglykoside mrt rm 
wesentlichen Cij- bis Cu -Alkyl- bzw. Alkenyl-Re- 
sten gehoren zum Typ der ni ch tio ni schen Tenside. 
Wahrend aber bei den Obllchen nichtionischen 



Tensiden vom Typ der AOryrporyglykolether alien- 
falls der hydrophobe Teil von nachwachsenden 
Rohstoffen stammt warm er sich von Fettalkoholen 
ablertet und der hydrophile Teil aus Ethylenoxt- 
deinheiten und damit aus inem petrochemrschen 
Rohstoff aufgebaut rst k6nnen die Alkylglykoside 
als Fettalkytglykoside volrstfindlg aus nachwach- 
senden Rohstoffen. namlich Fett emerserts und Zu- 
ckem bzw. Sttrken andarerseits hergestellt war* 
den. Die oberflachenaktiven Alkylglykoside sind als 
Waschmrttelrohstoffe beretts salt Ober 50 Jahran 
bekarmt So beschreibt die 6sterreichische Patent- 
schrlft Nr. 135 333 die Hersteltung von Laurylgluco- 
sld und Cetylgrucosfd aus Acetobromgtucose und 
dem jeweiligen FettaJkohol in Gegenwart etner 
Base. Aber auch die Direktsynthese aus Glucose 
und Lauryialkohol mlt Chlorwasserstoff als saurem 
Katalysator wird erwfihnt. Nach der Lehre der deut- 
schen Patentschrift 811 055 warden Alkylglucoside 
aus Pentaacetyrglucose und dem Fettaikoho! in Ge- 
genwart von wassertretem Zlrtkehtorid hergestellL 
Aus der deutschen Patentschrift Nr. 593 422 sind 
die Mattoside und Lactostde der artphatischen Alko- 
hole mlt mehr als 8 Kohlenstoffatomen und Ihre 
Verwendung als Emutgreruogs-. Retnigungs* und 
Netzmrttel bekarmt Beispterswetse wtrd durch Zu- 
satz von Cetylmaltosid zu gewdhnRcher Setfe. die 
dam ah der Hauptbestandteil der Waschmittel war, 
der Wascheffekt der Seife verbessert was mrt der 
Wtrkung des Cetyfmaltosids als Kaikselfendtsper- 
gator erklMrt wtrd. Aus den 60er und 70er Jahran 
stammen mehrere Vorschlfige zu varbesserten 
Herstellungsverfahren fOr Alkylglykoside entweder 
durch direkte Umsetzung der Glykose. meist in 
Form von Glucose, mrt einem Oberschufl des Fet- 
talkohols und etner Saure als Katalysator 
(Direktsynthese), Oder unter Mltverwendung ernes 
niederen Alkohols Oder Glykols als LBsungsmittel 
und Reaktionspartner (Umacetaflsierung). So wtrd 
m der US-Patentschrtft 3.547.B28 (Mansfield et al) 
die Hersteltung eines temaVen Gemisches aus Al- 
kylollgogrucosldaa Alkyrmonoglucosiden und den 
entsprechenden C, T-Cj 2 -AIkano*en nach dem Um- 
BcetaJisiefungsveTfahren mit Butanol beschrteben. 
Dabet wird zunfichst die Glucose mit Butanol und 
einem saurem Katalysator, z. B. Schwefelsfiure, zu 
Butytglucosld umgesetzt, wobei das Reakuonswaa- 
ser bei der RQckflufltemperatur abgeschreden wird. 
Man benutzt dabel 2 bis 6 Mol Butanol pro Mo! 
Glucose. Danach wtrd der Fettalkohol In Mengen 
von 0.5 brs 4 Mol pro Mol Glucose hmzugegeben 
und das GberschOsstge Butanol sowte das bei der 
Umacataiislefungsreaktron gebildete Butanol abde- 
stllHert Die Umacetalrsierungsreaktton wtrd gege- 
benenfalls abgebrochen, so dafl noch Telle des 



Auf diese Weise lassen steh Produce mtt niedriger 
Vtskosftat herstellen. AnschfteBend wW der saure 
KataJysator durch Zugabe .von Natnumhydroxid!6- 
sung neutralisiert Danach wird im Vakuum der 5 
OberschQssige Fettaikohol zum grfiflten Tell bis auf 
das gewOnschte Niveau entfemt, messt auf Werte 
von weniger ate 2 Gew.-%. Z. B. Ififlt sfch to 
Laurylalkohol be) 150 -C und 2 mm Hg Vakuum 
abdestHHeren. Aus dem so erhaltenen Drelergemi- 10 
sen aus Alkytmonoghjcosfd, Aikytoligogtucostd und 
Fattatkohol. ge g ebe n on fa lis mlt Anteiien an Butyl- 
grucosid. Ififlt slch der Anted an AikykaHgogtucosW 
durch Behandeln mtt Aceton, in dem die Oligogtu- 
coslde unlSslteh smd f tsotieren. Nach etnem Vor- rs 
schtag der US-Patentschrtft 3.450,680 (Gibbons et 
al) warden unerwOnschte aJkaJlempfrndliche. Verfa> 
bungen hervorrufende Verunretnlgungen von AJkyl- 
gfucosiden auf Basis von Cr-Ct-Alkanolen. herge- 
stellt nach der Methode der Direktsynthese, 20 
dadurch aus dem Reaktkmsprodukt entfemt dafl 
man durch Zusatz von anorganischen Oder organ** 
schen Basen. wte z. B. Natriumhydroxid. Natrium* 
methylat Calcfumhydrodd. BartumhydroxW. 
Bariummethylat Oder stark basischan Aminen den 29 
sauren Kataiysator nichl nur neutralisiert sondem 
einen alkallschen pH-Wert von wenigstens 8 etn- 
steltt und dann auf Temperaturen zwtschen 50 " C 
und 200 "C kurzzeitlg erhrtzt Danach wird abfH- 
thert und der AlkohoKJberschufl entfemt Durch 30 
diese Behandlung eolien die rastKchen Mengen an 
reduzierendem Zucker. die fUr die FarbinstabiHtat 
oes unbehandelten Produkts verantwortUch ge- 
mactTt werden. entfemt warden. 

Em wetteres Problem, das be! der Herstellung js 
der oberfllchenakttven Alkytgtykoside auf Basis der 
UbMchon Fettalkohote mlt 12 bis 18 Kohienstoffato- 
men auttritt. Ilegt in der Scrnvierigkeit der destillati- 
ven Abtrennung des nichtumgesetzten Anteiis die- 
ser Fettafkohoie aus dem Reaktio ns prod u kt Dazu «o 
wird in der europSischen Patentanmeidung 32 252 
(BASF. KJahr at ai) vorgeschtagen, die destJIIatfve 
Abtrennung dteser nichtumgesetzten Fettafkohoie 
in Gegenwan von soichan Glykoton durchzufUhran. 
deren Stedepunkte dto der abzutrennenden Artco- 45 
hole^um hdchstens 10 # C Ober- und urn hdchstens 
30 *C unterschrehen. Auf diese Weise kann die 
Destination bei nicht mehr ats 140 *C und einem 
Vakuum von etwa 8 mbar. d. h. in einer fOr das 
Produkt schonenden Weise durchgefOhrt werden. so 

Nach der Lehre der europJiischen Patentanmei- 
dung 92 875 (Procter & Gambia. Mao) wird das 
Umacatatlsiarungsvarfahran mtt Butanoi zur Her- 
stellung von langkettigen Alkylgtucostden so ge- 
steuert da/3 noch etne Restmange an Butytptucosi- 55 
den von weniger ais 10 Gew.*% im Verfahrenspro- 
dukt enthaften sind. Auf diese Weise wird die Bit- 
dung der langkettigen AJkyiofigogfucoside mJt 



mehr Ghjcoseeinheiten im MolekOI verrtngert Die 
so ertiattenen Produkte baste hen im wesenttichen 
aus Aikyt mono g fu cosi d und AJkyloligogtucosiden. 
wobei der Mengenameil der Alkylmonogiucoside 
maximal 60 Gew -% und der durchschnittHche Oil- 
gomertsierungsgrad 1,5 bis 3 betrSgt Der Anteil an 
kurzketOgen Aikyiglucosroen, tnsbesondere ButyK 
gtucosiden. Begt untertwjlb 10 %. der Anteil an 
nichtumgesetztem FettaJkohol soil unter 2 % He- 
gen. Zur destillativen Entfemung des F ttalkohois 
wird die Benutzung etnas DOnnschichtvardampters 
ampfohien. 

Die europlische Patentanmeidung 92 876 
(Procter & Gambia. Mao at aJ) beschrelbt ebenfalis 
die Herstellung von langkettigen Aikyigtucosiden 
mtt einem Ol i gomer laiei u ng s gt ad von 1,5 bis 20 
nach dam UmacetaHsterungsverfahren mtt Butanoi. 
wobei der die UmacataJisierung bewtrkende Kataiy- 
sator (ParatoruolsurfonsSure) durch Neutralisation 
dann maktivtert wird. wenn wenigstens 90 % des 
Butyigtucostds raagiert haben. so dad noch hdch- 
stens 10 % Butytghicosid im Reakt ions produkt ver- 
biefben. Zur schonenden Cn tf emun g des 
FettaikohoIOberschusaas wird hiar ebenfaiis die 
Verwendung ernes D Onnschi chtvardampfers amp- 
fohien. Die Reakttonsprodukta sollen ebenfaiis we* 
niger ais 60 Gew.-% Alkytrnonogiucostd und wani- 
ger ais 2 % fraien Fettaikohol enthaltan. Bei die- 
sem bekarmten HersteJJungsverfahren wird em m&- 
glichst gertngar Oberschufl an Fettaikohol verwen- 
det damtt mSgiichst grofie Mengen des gewUn- 
schten Aikytoiigogiucosids. d. h. m6gllchst In Men- 
gen von mehr ais 60 Gew.-%. anfallen. 

Die europflische Patentanmeidung 96 917 
(Procter & Gamble. Farrts) beschrelbt etn verbea- 
series Verfahren zu der afiurekatalysierten Direkt- 
synthese. wobei etn Monoeaccharld. vorzugsweise 
Glucose, kontmuieritch oder portionswetse so zu 
der Mischung aus FettaJkohol und Kataiysator bei 
80 bis 150 * C hmzugefOgt wird. dad nie mehr ais 
10 % ntehtumgesetztes Monosaccharid im 
Reakttonsgemisch vorhandan sind. Die 
Monosaccharid-Zugabe wird so gesteuert 6aB 
sttndig erne im wesentJichen kiara Phase vorliegt 

Vorzugsweise wird das Monosacchartd in fetn 
vermahlenam Zustand in Mischung mtt einem Tell 
des FettaJkohois erngesetzt Glelchzerttg mlt der 
Monosaccharid-Zugabe wird das entstehande Was- 
ser abdesHIHert wobei man einen Unterdrudc von 
0.1 bis 300 mm Hg anwendet Nach dem Qbtfchen 
Autarbetten Mefert das Verfahren ein Produkt dss 
20 bis 70 % Aflcy t mono gi yko ai d. weniger ais 10 % 
Mono- und Polysacchartde, weniger ais 2 % fraien 
FettaBcohoi, und im Obrigen Alkyipotygtykoside. d 
h. im we s an tH chen Dh Trh und Tetragh/koside 
enthfilL 

In der europStschen Patentanmeidung 132 046 
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(Procter & Gam We. Letton) mnj zur Neutralisation 
das sauran Katalysators bel emem Verfahren dar 
Direktsynthese etna organische Base, die entweder 
das AlkaUfNaJCUH Erdafkaii(Ba,Cah odar Alumi- 
nium salz etner achwachen niedermotekularen 
Satire, z. 8. Natnumacatat odar das entspre* 
chanda Alkoholat z. B. Natriumethytat darstelll 
varwendet. Dabei wird aln -anger pH-Wert-Bereich 
um d n Neutratpunkt (pH 6.6 bis 7. vorzugsw ise 
6.7 bis 6.8) ing stelrt 

In dar europSischen Patantanmaldung 132 043 
(Procter & Gamble. Davis at al) wird als saurar 
Katatysator die S5 tire form eines anionischen Tart- 
sids varwendet durch dessen Verwendtmg anstefle 
Qblicher Katalysatoran wie Schwefeisdure Oder 
ParatotuolsulfonsSure. die Farbquafrtflt das Pro- 
ducts verbessert und ein Gehalt das Endprodukts 
an dam unerwunschten Porysaccharid herabgesetzt 
warden soil. Bei dem Verfahren dieser Uteratur- 
stelie warden vorzugsweise 2 Mol Fettalkohol pro 
Mo I Glucose erngesetzt und bei der Neutraftsterung 
des sauran Katalysators mft Natrtumhydroxid Oder 
Natriumcarbonat ebenfalis pH-Werte zwiscben 6.6 
und 7 etngestellt. 

Um die Alkylglykoside als Tensldrohstofte in 
Wascrv und Relnlgungsmttteln in dem dafUr arfor- 
derhchen tachnischen Mafistab einsetzen zu korv 
nen. mussen 2 Voraussetzungen erfQIlt aein: 2um 
einen mussen die Alkylglykoside untar alkalischan 
Bedmgungen farbstabil sain, damrt ale in alkali- 
scnen Razepturen varwendet warden kdrtnen. Zum 
anderen aber mussen die Herstellungsvertahren fOr 
die Alkylglykoside so ausgelegt sain, dafi diese 
Substanzen m groflen Mengen problemlos herge- 
siellt werden kttnnen. Belde Voraussetzungen aber 
werden durch die bekanntan Herstellungsvertahren 
und die Eigenschaften der Verfahrenaprodukte 
nicht erfOllt. 

In der europSischen PatarttanrneWung 77 167 
(Rohm Haas. Amaudla) wird zur Verbessarung der 
FarbquaiitSt der oberflfichenaktrven Alkylglykoside 
vorgeschlagen. da/) bel deren Hersteflung ein Ubfi- 
cher SSurekatalysator zuaammen mrt etnem sauran 
Reduktionsmittel aus der Gruppe der phosphorigen 
S8ure. hypopnosphorigen SSure. schwenigen 
Saura. hyposchwefflgen Sflure. salpetrlgen S3ure 
und/oder hyposalpetrigen Sfture bzw. mrt deren 
Salzen. verwendet wird. 

Nach der Lertre der europSischen Patantanmal- 
dung 102 558 (BASF, Lorertz at al) warden hellfar- 
bige d-C-Alkylglucoside. die zu oberflAcnenakti- 
van hdheren Alkylglucoaiden umacatalisiert warden 
kormen, durch He rate I lung in Gegenwart eines sau- 
ran Katalysators und minda starts aqurvalerrten 
Mengen eines Alkafimetallsalzes etner Bors&ure, 
vorzugsweise Natriumperborat erhaltert 

Nach einam weiteren Vorschlag der europSi- 
schen Patentanmeldung 165 721 (Staley, McOaniel 



et al) wird die wSflrige L6sung eines oberflfiche- 
naktiven Alkytporyglucosids zunttchst mit einam 
Oxidationsmittal. vorzugswetse mit etner Wasser- 
StoftperoxtdlSsung und anschhaBend mit etner 
5 SchwetetdioxidQuelle. z. B. mil etner wfiflrigen Lb- 
sung von Natriumbisuint. behandelt. Die so erharte- 
nan Produkta bletben auch nach l&ngerem lagern 
farbstabil 

Allen bekanntan Herst nungsverfihren. die sich 
to mit der Verbessarung der Farbqualitat und der 
Lagerstabilitat von Alkylglykosiden belassen. hartet 
der Nachteil an. dafi. um diese Verbesserungen zu 
erreichen. antwadar zus&tzliche chemischa Wlrk- 
stoffe wahrend des Herstellungsverfahrens zuge- 

»5 setzt warden mUssen. odar aber ein solcher Zusatz 
fur eirte Nachbehandlung des Reaktionsprodukts 
erlot der Itch tst. 

Ziel der vorflegenden Erfindung tst es. fOr di 
Herstellung von oberfUlchenaktiven Alkylglykosiden 

20 ein neues Verfahren bereitzustellen, bei dem die 
Verfahren sp rod u k l e in etner solchen Qualit&t anfal- 
len. dafi erne Nachbehandlung zur Verbessarung 
des f arb lichen Au saeh e ns und der Lagerstabilitat 
nicht erforderfich 1st Bn wei teres Ziel der Erfln- 

» dung tst es. die Veriahrensablftufe bel dem neuen 
Herstellungsvertahren so zu fUhren, dafi man mil 
etnem Minimum an c he mi sch en Reaktionspartnem 
auskommt Dabei stnd auBerdem die Verfahrens- 
merkmale so auszuwShlen. dafi aine Obertragung 

so des Verfahrens in den grofltecfmischen Mafistab 
ohne Schwierigkerten gelrngt und so die Herstel- 
lung von oberflSchenaktiven Alkylglykosiden in sol- 
chen Mengen erm6gllcht wird. dafi diese Produkte 
als Tensid-Rohstoff von der Waschmittelindustrte in 

x Waach- und Reinigungamitteln erngesetzt werden 
fc6nnen. 

Es wurde nun gefunden. dafi sich diese und 
wehere Ziele durch etne neuartige Kombtnatton von 
an sich bekanntan sowie neuen Verfahrensmerkma- 

40 Ian zu einem Verfahren vom Typ des UmacetaUsie- 
rungsverfahrens erreichen laasen. 

Das erfindungsgemfifle Verfahren zur Herstel- 
lung von oberflSchenaktiven Alkylglykosiden mrt tm 
wesentlichen Cij- bis Cit-Alkyl- bzw. Alkenyl-Re- 

45 sten benutzt die UmacetaKsierungsmethode mit 
Butanol und umfaflt die folgenden Vertahr na- 
schrltte: 

a) Butanol wird zuaammen mit einem sauran 
Katalysator tm ReaktlonsgefSfl vorgelegt 
so b) die Butanotmenge wird so gewShrt dafi 

sie, bezogen auf 1 Mol der Glykoae. 4 bis 10 Mol. 
vorzugsweise 6 bis 8 Mol. betrSgt 

c) von der Butanotmenge wird ein Tell, vor- 
zugsweise etwa die HStfto des Butanots zusammen 
ss mit dem Katalysator vorgelegt und die andere HSU- 
te zur Suspendterung der Qlykose verwendet 
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rends Verbindung, insbes ondere eine Siure bus 
dor Gruppe bestehend aus Schwefels£ure, Phos- 
phorsSura, Pa/ aioluolauttorisaure und auffosauren 
lonenaustauschorheTzan, *Hi etner Mango von vor* 
zugsweise 0.005 bis 0,02 MoJ pro Mol der elnge- 
setzten Gtykosa verwendet 

e) Erhltzen des Butarol/Katalysator-Gemf- 
sches auf RQckfluBtamperatur, 

f) Zugabe emer vorzugswefse vorgewirmten 
Suspension das Qbrigen Butanois und dar Qlykose 
untar portfonswoiser odor konttnuierlicrter Zudoste- 
rung untar RQhran so, daB das Raaktionsgemtscri 
praktiscti War bleibt 

g) unmrttdlbaras Abdastillieran das freiwer* 
danden Wassars ais Butanot/Wassar-Gamlsch: 

h) as wird vorz u g s w e ise etn ietcrrtes Vakuum 
von etwa 800 bis 950 mbar wihrand Oder nach der 
Zudosierung dar Butartol/Grykose-Mischung ange- 
legt und untar weiterer Wlrmezufuhr und ROhran 
die AbdesU Nation des Reaktionswassers beendet 

I) anschiteflend wtrd dar vorgewarmte Fettai- 
kohol in atnar Manga von 2 bis 20 Mol pro Mol 
Glykose. vorzugswoiso kontfnuierfich zudosiert und 
gleicfueitig das Butano) im Vakuum abdastilHart 

D die Abdestlllatfcm daa Butanois wird so 
gesteuert. dafl 0 bis 30 Mof-% Butylglykosid. bezo- 
gen aui 1 Mol dar Glykose. rm Raakti on sgemtscri 
verbleiban; 

k) das Reaktionsgemtsch wird auf aina Tern- 
peratur unterhalb 95 " C abgekOhtt und der satire 
Kara ly sat or mft einer organ! screen Oder anorgant* 
scrten basiscften Alkaik ErdaJkafr- Oder Ahimmiuro- 
bzw. AlkaJl/Alumtnium verb i ndung neutraJIstert und 
darUber hinaus auf einen pH-Wert von wenigstens 
8. vorzugsweiss etwa 9, elngestoflt 

I) vorzugsweiae wird eine Filtration des 
Reaktlonsgemlsches durchgefOhrt und zwar vor- 
zugswetse bel einer Tern peratur von 80 bis 90 " C : 

m) der U ber schQsstps FettaJkohol wird auf 
eine Ubiictia, daa Reaktionsprodukt echo n onde 
Weise auf einen Wert von unterhalb 5 Gew.-% 
abdestJIItert 

Das so emaltene Reaktionsprodukt wird vor- 
zugswaisa in an stcti bekanntar Weise durch Zu* 
satz von Wasser zu einer leicht handhabbaren. ca. 
60 %lgen Paste verarbeitat Oas Reaktio ns produkt 
is! von geiblicher bis briunttcher Flrbung. Es wur* 
da Oberrascbenderwei ae gefunden. daB beim 
Lagem und insbesondera auch beim Weiterverar* 
beitan im alkaliachen Milieu (fie ursprungllcbe Farb- 
qualltSt in ausreichender Weise erhaltan bleibt Fur 
die meisten Anwendungszwecke des erfindungsge- 
mSfl hergestellten Alkylgtykostds zur Hersteltung 
von Wasch- und Reinigungammein 1st die dtrekt 
mit dam Verlahren erziefts ProduktQuaJitflt vdlflg 
ausraichend; durch eina an ge sch tossene Bleichbe- 
h and lung mit Wassei stoftpei oxid Oder einer organt* 



bifitfit noch verbessert warden. 

Ate Grykose wird bei dam arflndungsgemSflen 
Verlahren v or z ugs wa isa Glucose varwendet UM* 
s chei weise Begt Glucose bokanntftch mit 1 Mol Kri- 
staftwassar vor. Diese kristaJIwasserhajtige Glucose 
karm ohne watteras ais AusgangsmatailaJ bel dem 
erfindungsge mfiflen Ve r lahre n verwendet warden; 
aJterdings rst es dann erforderttch, zusatzHch dieses 

to Kristallwasser aus dem R aktf nsmifieu zu entter- 
nen. Nachdem jedoch wass e rfreie Glucose m gro- 
Sen M e n gen ais AusgangamateriaJ zugMngllcfi 1st 
wird be s ond e r s bevorzugt wasserfreie Glucose ais 
feirtteittges Puiver varwendet Ais saurer KataJysa- 

is tor wird vorzugswaisa wegen Ihrar im Vergletch zu 
Schwefelsaure gertngeren korrodierenden Wlrkung 
gegenObar Gerfiten und Leitungan aus Stahl die 
ParatoluoisuWonsfiura verwendet Prtnzipiefl stnd 
aber ais KataJysatoren alie sauren Verbindungen. 

20 einschHeOHch der s open ann ten tewis-Sauren. 
welche die AcetaHslerungsreaktion zwt ac hen Fettei- 
kohol und ZuckermotekOl kataJysieren, geeignet 

Fur eine sofortige, d. h. unmittelbar nach der 
Freisetzung erfolgende Abdestiltation dea Reak* 

25 tionswasaere, rst die Einstaflung eines Tern peratur- 
glelchgewfchts im Reaktionsgefflfl erfordertich. 
Dazu wird vor dar Umsatzung mit der Glykose das 
Im ReaktiortsgefSfl vor p e i egt a Butanol auf ROckflu- 
fltamperatur gebracht und die DestilleJionskotonne 

so bel unendBchem ROckteuf betrteben. Im FaNe des 
erfindungsgernflfl varwandetan n-Butanots betrfigt 
die ROckfhifltemperatur 118 # C; mit der BiWung 
des niedriger siedertden Butanol/Wasaer-Gemf- 
scries stem stch eine BrOdentamperatur von 95 bis 

x 110 *C eirt Nach Phasentrartnung des 
Butanoi/Wasser-OestiUats karm die butanolreiche 
Phase wieder In dan Kolonnam aum zurQckpefOhrt 
warden, obwohl sie geldstas Wasser enthfitt Bel 
der DurchfQhrung dea Verfahrens rm LabormaBatab 

40 tat es ailerdings einfacher. die abdestflBerte Bute* 
nolmenge wieder durch frischee Butanol zu eraet- 
zen. Bei der DurchfQhrung dea Verfahrens Im 
grofltechnischen MaBstab karm die wBsaerenthaJ- 
tende Butano t ph aa e ohne walteres wieder In die 

<s Kotorme zurUckgefOhrt warden; dort bleibt daa 
Wasser der Butanoiphase Quasi stationfir und 
kommt nicht mehr mit dem Reaktionsgemisch In 
Kontakt Bn ietcfites Vakuum von etwa 800 bia 950 
mbar karm auch bereHs wtthrend des Aufhe l zens 

so des Butanois angawaniet warden, urn so die RQck* 
fhiBtamparatur auf die HO he der Butanol/Wasser- 
BrOden tarn peratur etnzustalien. 

Beim ZufOhren der WBrmeenergie. die zur Errt- 
femung dea Butanot/Wassar*Gamischa8 und zur 

55 Aufrachtarhaltung dar Re akti o nst a m per a tur ben5* 

•k#«* * jl L*4 — — ntllnfri ji.fl 1 * n 1 — - 

ugi wiro, ist es wesanuicn. oas zwtacnan neawof* 
wand und Reaktionsgemisch nur eine geringe 
Tampa raturdlfferanz vorhandan 1st damlt Gberhft* 
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zungen vermieden warden. Urn diese gehnge Tern- 
peraturtfrffemnz etnmstoiten, genOgt as bei Ansat- 
zen rm Labor, etn Obfiches OkBad mrt Thermostat 
zu verwenden und gretchzettig das Reaktionsgemi- 
sch kraftig zu rtthren. Bet AnsStzen im technischen 5 
Maflstab hat sich ais besonders vortellhaft erwie- 
sen. die WSrmeenergie Qber etnen extemen Kreis- 
lauf. vorzugsweise beatehend aus iner Pumpe und 
einem warm austauscher. vorzunehmen. Zu die- 
sem Zw ck wird stSndig em Teil des to 
Reaktionsgemtsches Qber ein Rohiioitung abgezo 
gen, im WSrmeaustauscher erwarmt und wieder m 
den Reaktor zurtJckgefOhrt Auf diese Wetse ist es 
mSgtich. hohe Reaktorwandtemperaturen, d. h. 
sotche von mehr ais 125 "C zu vermeiden und rs 
damit erne negative Auswirkung der Temperatur- 
ftlhrung auf die Farbwerte des Endproduktes zu 
verhtndem. 

Die Suspension der Qlykose in Butanot. vor- 
zugsweise wnd wasserfreie Glucose verwendet 20 
wird nach einer bevorzugten AusfQhrungsform des 
Verlahrens einer Vort>ehandJung Im Smne einer 
Feindispergterung unterworfen. FUr LaboransStze 
haben sich dafUr die Verwendung ernes hochtouri- 
gen (Jblichen LaborrQhrers Oder aber erne Ultra- 25 
schallbehandlung als geetgnet erwiesen. Bei 
grofltechniscnen Ans2tzen wird zur feinen Disper* 
gierung mit Vorteit etn rnlrne-Mrscher, beispiels- 
weise etn Stator/Rotor-Mischer verwendet Diese 
FeindispergierimgsmeJJnahme hat den erwUnschten 00 
Nebeneffekt daB sich dabei die Suspension er- 
warmt. Die Zugabe der Glykose-Suspenston in das 
Reaktionsgefafl erfoigt entweder portionsweise 
Oder kontinuierllch. wobei man im Falle von 
taboransStzen der porttonsweisen Zugabe und im js 
FaJle von grofltechniscnen Ansatzen der kontrnuter- 
lichen Zugabe den Vorteil gibt In beiden Fallen 
sind die Dosterungsraten bzw. die Zeittntervalre 
zwtschen den DosterportJonen so zu wflhlen. dafl 
das Reaktlonsgemisch praktlsch kiar Weibt d. h. o 
eine homogene Phase bildet Dieser Begrtff 1st hier 
so zu verstehen, dafl bei porttonswetser Zugabe 
zunachsi eine kurze Petlode auftritt In der das 
Reaktionsgemisch getrtJbt tst dafl diese TrtJbung 
jedoch als Fotge der Veretherungsreaktion bzw. 45 
LCsung wieder verschwtndet Zweckmlfllgerwetse 
wird erst danach die rtfchste Qlykose portion hinzu- 
gegeben. Bei der Vartante der konttnuterttchen Zu- 
gabe der Glykose trttt wflhrend der gesamten Zu- 
gabezelt eine gehnge TrtJbung dee Reaktionsgemi- so 
sches auf. da stfindig gehnge Mengen von nich- 
tumgesetzter Glykose vorilegen. Hier 1st darauf zu 
achten. dafl die Zugaberate so gesteuert wird, dafl 
der Grad der TrUbung gletchmafllg btefbt und 
jedenfalls sich nicht verstfrkt bzw. dafl die 55 
Tnlbung betm Abbrechen der Zudoster u ng rasch 
unter Bllden einer klaren Phase verschwindet 

Vorzugsweise wird die Acetalisierung mit dem 



Butanol In einem retchten Vakuum. d. h. bei einem 
Druck von etwa 600 - 850 mbar durchgefUhrt. 

Anstelle des n-Butanois kbrmen im Pri rtzrp fOr 
die AcetaBsierung auch andere kurzkettige Alkanoie 
Oder Alkandiole ahnlicher Mo4ekOtgr6Ae wie z. B. 
Propanol. Pentanol. Hexanol Oder Propylenglykol 
verwendet werden; doch tst n-Butanol wegen der 
Summe seiner vortetlhaften Ggenschaften wie z. B. 
Stedepunkt Abtrennbarkett von den Fettalkoholen. 
Vermischbarkeit des Butylglykosids mit den F ttat* 
konoten die bevorzugte Substanz. 

Nach dem Ausreagieren der Glykose. was man 
an dem AufhSren der Bildung von Reaktionswasser 
erkennen kann. wtrd der vor zu g s we is e auf Beak- 
tionstemperatur vorgewttrmte Fettalkohol in der 
gewflhlten Menge. die vorzugsweise 5 bis 7 Mol 
pro Mol Glykose betrflgt so unter Vakuum in das 
ReaktionsgefSA htnzudosiert dafl man gleichzeltig 
das fretwerdende Butanol abdestilHeren kann. 

Als prima* re Alkohole werden insbesondere die 
Fettaikohole, d. h. die htiheren afiphatischen primfi- 
ren C t2 - bis Cit-Alkohole verwendet wobei es sich 
vorzugsweise urn gesJttfgte und insbesondere urn 
geradkettige Alkohole. wie sle durch die Hydrierung 
von nativen Fettsfluren im technischen Maflstab 
erhatten werden kSnnen. handelt Typtsche Vertre- 
ter der hdheren airphatJschen Alkohole. die nach 
dem effindungsgema*0en Verfahren verwendet wer- 
den kSnnen. sind z. B. tfe Verbindungen n-Dode- 
cylaJkohol. n-Tetradecylaikohol. n-Hexadecytalko- 
hol. rt-OctadecytaJkohol. n-Octylalkohol. n-Decylal- 
kohoL UndecylaHcohol. Trtdecylalkohol. Da die Fet- 
taikohole bevorzugt aus natUrfichen Fettquellen 
stemmen. kommen Qbflcherweise auch Gemische 
technischer Fettaikohole ais Reaktionspartner in 
Betracht beisptetsweise ein techntsches Gemisch 
aus etwa 3 Gewichtsteiren Laurylalkohol und 1 
Gewtchtstell Myhstylalkohol. Zwar ist im Prinztp 
ieder Uingerkettige Alkohol. der eine phmare Alko- 
holgruppe enthfilt Wr die Umsetzung geetgnet 
also auch phmare Alkohole mrt Anteiien an verz- 
weigten Kohlenstoffketten. wie z. B. die sogenan- 
nten OxoaJkohole; jedoch Kegt der Schwerpunkt 
des Vertahrens bei der Herstellung von Tensiden. 
die ausschlteflHch aus nachwachsenden Rohstoffen 
herstellbar sind. 

Als Vakuum werden hier Unterdrtlcke bis herab 
zu 10 mbar eingestellt Durch die sen synchro nen 
Austausch von Fettalkohcl gegen Butanol erzielt 
man nicht nur eine erwOnschte hohe RaunVZett- 
Ausbeute. weti man so die Reaktfonsgefftfle relatW 
klein d i mens te n t er en kann, sondem es hat sich 
gezetgt dafl man auf cftese Wetse auch den AnteJI 
an ADo/tmonogh/kosiden im Reaktkx w p r od u kt in 
Richtung des Entstehens hdherer Anteile beeinfhis- 
sen kann. Nach einer bevorzugten Vartante wtrd 
dieses Verfahrenamerkmal der Fettaikoholzugabe 
so gestaltet dafl man unterge ordnete Mengen des 
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gesamten Fettalkohois dar zum Bnsatz getangt 
verstanden warden, baraits mit dar fetndispergier* 
tan Butanol/Qlytosa-Suspanston In (fie Reaktion 
einfOhrt Auf diasa Werse BBt sich die StabJBsie- 
rung dar Glykoaa/ButanoJ-Dtspersion verbesaem. 
Nach Beenoigung dar Fetta&ohot-Zudoslerurtg wird 
\n\ altgemeinen nocti nachgeiGhrt, urn auf diese 
Weise die UmacetaJisienjrtgsreaktion bis zu dam 
jeweils gawOnschtan Umaatzungsgrad zu steuem. 
Dabai est as nach diesem V rtahron prinztpien 
moglich. die IrmaxetaJlsierungsreakiion so zu fUh- 
ran, dafl praktisch kern Butytglykosid mehr hn 
Reaktionsgemisch vorhanden 1st worunter man 
versteht, daB die Butytgtykostdanteile untertialb von 
1 Qew.-% liegen. In vieien Fallen 1st as jadoch 
erwUnscht, dafl das E nd pr o d ukt nocti bastimmte 
Anteite an Butytglykosid enthStt 

Es hat stcft gezeigt daB die Anwesenftelt von 
Butytglykosid Im Reaktion send produkt in mehrfa- 
cher Hinsicht von Vorteil 1st so daB man nach einer 
bevorzugten AusfOhrungsform das Verfahren so 
lenkt daB wanlgstans 2 und maximal 30 Gew.-% 
Butyiglykosld Im Reaktionsgemrsch varblaiban. 
Durch dan Butylglykosid-Anteil wird die FlieflfSMg- 
keit das Reaktionsgemlsches verbessert so daB 
sich dar Fettalkohol-OberschuB leichter sbdestilll©- 
ron laflt. Auch die Helrtarbigkett und Alkalistablfrtat 
des Endprodukts wird durch die Anwesonhelt das 
Butylglykosids vorteilhatt beeinfluBt schttefllrch 
macht sich dar Butylglykostdantell auch 
anwendungstechrttsch vortellhaft bemerkbar. 

Urn die gawOnschtan Butylgrykosidantetle zu 
erhalten. wrrd nach dam Abdestfflleren des Buta- 
nots und vor der Neutralisation des Katalysators 
vorzugsweise hoch etna NachrUhrzeit von bis zu 
ca. i Stunde vorgesehen, wahretyj dar man das 
Reaktionsgemfsch bei NormaJdruck und einar Tem- 
peratur zwischen 100 und 115 * , insbesondere bel 
ca. 1 10 * . rOhrt Auf diese Weise kann die Umsel- 
zung das Butylglykosids mit dam Fettafkohol 
gezielt weUergefQhrt warden. Der Restgehalt an 
Butytglykosid kann durch Bestimmung der ebdestll* 
iierten Butanotmenge Oder durch Analysen von 
Produktproben ermtttolt warden* 

Fur die Neutralisation des Katalysators eignen 
sich prinziptotl alkaftsch reagiorende organtsche 
odar anorganische Vorbtndungon, da ran Neutralise* 
tlonsprodukta die weitera Aufa r beftung bzw. An- 
wendung nteht beeintrflchtigan. Vorzugswetse wer- 
den solche alkaOschen Verbrndungen benutzt 
daren Nautralisatlonsprodukta Ola Flrtrterbarkart das 
schwachalkaAsch (wanlgstans pH 8) eingestelien 
Raaktionsgemlsches nicht ueeli ill Uchtigen bzw. 
verbessern. Besondera bevorzugt sind solche 
aJkalischen Verbindungen, die bel der Neutralise* 
tion kein fretes NeutraJisationswasser Widen. Geat- 
gnete anorganische und organischa aJkafische Ver- 



Magnaslumhy dj uxld, Magnesium xrd Oder 
carbonat Natrtumcarbonat KaHumcarbonat Ne- 
tnummathytat odar •athylat Magnesiummethytat 

5 Oder -athylat. Natrium- bzw. Magnasiumpropylat 
odar -butylat vorzugsweise die Magn siumalkoho- 
lata Oder Magnesium oxid. sowie die Z oitthe NaA 
und NaX bzw. NaA in Mtschung mit CeJcrumhydro- 
xfd (Varhlltnis 10 : 1 bis 1 : 1). wobei der Zeolith 

ro NaA vorzugsw ise wentger gabundenas Wasser als 
dam GletchQewtchtswert entspricht. enthSlt. 

Nach der Zugabe der alkaJischen Verbindung 
unter RQhren und Einstellen des leicht alkallschen 
pH-Wertas von wenigstens pH 8. vorzugsweise pH 

is 9 bis 10, wird vorzugswetse das Reaktionsgemisch 
bei ca. 80 bis 100 " C filtriert wobei fur Laboran- 
sfitze die Obilchen Fittemutschen verwendet war- 
den. FOr die Filtration techntscher Ansfitze werden 
Im aJigemelnon Qewebefitter benutzt. Nach einar 

70 weniger bevorzugten AusfOhrungsform des Vertah- 
rens wird das Reaktionsgemisch nach der Stufe 
dar Neutrafiseliofi und des Alkaflschmechons ntcht 

flUiUri Im Mm - - — Cm,tt ml nrt -»!■■■ r li ■■■ 4 Ql*m Im* - 

nnnon. m otesem ran si no zwecxrnaotgerwetse 
sowohl der saure Katatysator ais auch die alkelt- 

23 scha Verbind u ng zum DesaktMaran des Katalysa- 
tors so zu wfihlen, daB fhre Umsetzungspt odukte 
tm Reaktlonegemlsch dessen Anwendung nteht be- 
erntrfichtlgen. Beispielsweisa kommen dann saure 
loneneustauecherharze ais Kataiysatoran und basi- 

30 scha Calcium verbindungen bzw. Sllikate weniger 
bzw. ntcht in Betracht 

FOr die Abdestnatlon des FettalkoholOber- 
schussos sind produktschonende 

VakuumdestHlaUoi'is Method an zu wShlen, bel 

ss denen die sogenartnte Sumpftempei atur bei sol* 
chen Werten gehalten werden kann. bei denen das 
Alkylgrykostd thermtsch stabO 1st Dies bedeutet 
daB die Sumpftamperatur dan Wert von 180 * C 
mogllchst ntcht Q bars ch ratten soil. FDr DastfllaHo- 

40 nan von Laboransfitzen kSnnen die dafOr Obilchen 
VakuumsdesHllattonsgarfite bei etnem Vakuum von 
ca. 0,01 mbar benutzt werden. Bel techrrfschen 
Ansatzen Im Produktlortsmafistab whd die AbdesUI- 
lation des Fettalkohois vorzugsweise nach etnem 

45 zweistuflgen Verfahren durchgefUhrL wobei In einer 
ersten Stufe erne Abreichorung des FettaAcohota* 
ntails auf Werte vonca.40bisca.20%mtt ernem 
DOnnschlchtverdampfer Oder etnem Faflfilmver* 
d ampler durchgefOhrt wird. Diese erste Stufe dlent 

so auch dar Entgasung des Reaktionsgemlsches. In 
einer zweftan Stufe wtrd mH etnem Kurzwegver- 

-« — * ft* - - - — - E — mt — I I I * fc-i . In^ii.iiMn m -* -* 

aamprer uie wetrere r^nsjiconot*ADreicnerurtg am 
oen gewunscmefi cnuwerr emgesxeiiL uieser cno* 
wert kann, bezogen auf das Endprodukt* bei War- 
ss ten unterhalb 0*5 Qew.-% Began, wertn das Produkt 
praktisch frei von Fettaikohoi sein sod. FOr den Fall, 
daB gezielt FettaJkoholantslie Im Endprodukt 
arwOrtscht sind, kfirtnen die Werte bei 3 bis 5 
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Gew.-% FettaDcobol llegen. Beispieiswetse hat sich 
gezeigt dafl Verfahranaendprodukte mit einem Fet- 
talkoh tanteil von Qber 2 Gew.-%. vorzugsweise 
von 3 bis 5 Gew.-% anwerxjimgstechnische Vortet- 
te brmgen. 5 

FOr die schonende Auftrertnung von temperatu- 
rempfindlichen Substanzgemischen gin general!, 
dafl sich zur schonenden Verdamphmg bei redu- 
ziertem Druck Fafffitmverdampfer und insbesondere 
DGnnsctiicmverdampfer besonders gut ignen, well io 
sich in diesen GerSten xtrem kurze Verw lizeit n 
bei den erfordertichen hSheren Temperaturen erret- 
chen tassen. In dem vorfiegenden Fall ergnet sich 
zur Abreicherung des QberschOssigen Fettalkohots 
mlt 10 bis 18 Kohlenstoffatomen vom Alkylglykosid ts 
ats eigentbchem Produkt besonders der DUnn- 
schichtverdampfer. Aks DOnnschichtverdampfer be- 
zeichnet man solche Verdampfer. in denen etn 
hochviskoses schwer siedendes Gemisch auf ©in© 
beheizte Wand aufgegeben und dort durch rotie- 20 
rende Wischelemente mechanisch verteitt wird. 
Dabei werden dOnne RUssigkeitsschichten bzw. 
RUssigkeitsfilme erzeugt und die RlmoberflSchen 
werden standig emeuert Die entstehenden Dimp- 
le str6men entgegen dem Rufl des Produktfilms zs 
und vertassen den Verdampfer in den euflen an- 
geordneten Kondensator. lm DQnn- 
schichtveroampfer wird im aJIgemeinen bei 
Drucken von nur einigen mbar gearbeitet und die 
Verweiidauer fUr das Produkt bertgt nur wenige do 
Sekunoen. 

in einer 2-stufigen Anlege. wie ste in dem erfin- 
dungsgemSflen Verfahren bevorzugt benutzt wird. 
fungien der DOnnschichtverdampfer auch als Vor- 
entgaserstufe fUr den in zweiter Stufe benutzten 35 
Kurzwegverdampfer. Permanent© Gase. die in der 
viskosen Rtissigkert gel&st smd, werden so im 
Zuge der Abreicherung des Reaktionsproduktes an 
Uberschussigem Fettalkoho! Im DOnn- 
schichtverdampfer aus der FKissigkeJt entfemt 49 

Bei deh bevorzugt erngesetzten Kurzwegver- 
dampfem handett es sich im Prtnzip um VW 
schfitmverdampler mlt einem im Verdampfer einge- 
bauten Kondensator. Diese GerMle eignen sich zur 
Destination hochsiedender und temperaturempfind- 4S 
licher Produkte im Berelch 10"' bis 10** mbar. 
Ahnlich wie bet dem DUnriscWchtverdampfer wird 
auch bei dem Kurzwegverdampfer die ROssigkett 
mechanisch auf der Heizflfiche durch Wlscher ver- 
teilt Erfindungsgemfifl wird im Kurzwegverdampfer so 
als zweiter Stufe der OberschOssige AJkohol auf 
praktisch beliebige Restgehalte. die unter 1 % lie- 
gen konnen. entfemt Die 2-Stufen-Anordnung mit 
DOnnschicmverdampfer und Kurzwegverdampfer 
gestattet hohe DurchsStze in Verbmdung mit der 55 
gezielten Bnstellung des erwOnschten Restgehal- 
tes an Fettalkohol im Endprodukt Fur techntsche 
Zwecke lessen sich DQnnschicht- und Kurzwegver- 



dampfer so tfmensionieren. dafl Durcftsatze von 
bis zu 300 kyqm und Stunde. bezogen auf den 
DOnnschichtverdampfer, ohne weiteres mflgrrcft 
sind. Die erfmdungsgemifl bevorzugt© Vertahrens- 
variante mlt der 2-stuf]gen Fettalkoholabreicrierun- 
gsanlage (fiflt sich prmzipiell auch in d r passen- 
den Dimensionierung fur die Aufarbeitung von 
Laboransatzen verwenden. 

Im Anschlufl an das eigentliche Alkylglykosid- 
Hersteliungsvertahr n und nach Entfemung des 
Fettalkohol-Oberschusses wird das fieaktions-End- 
produkt das im erkafteten Zustand erne scftwach 
getoliche wachsartige Masse bildet vorzugsweise 
wegen der besseren Handhabbarkeit in erne wftfl- 
hge Paste mlt ca. 60 % Wrkstoftgehalt Uberge- 
fUhrt In besonderen Fallen, wenn hohe Ansprtlche 
an die Farbtosigkeit des Endprodukts gestellt wer- 
den. kann gtarchzettjg mit der Herstehung der wlfl- 
rigen Paste erne Bleiche mit Wasserstottperoxid 
Oder einer organlschen Persaure. wie z. B. Dode- 
candipersaure vorgenommen werden. Bei korrekter 
DurchfUhnmg des erfindungsgemSflen Verfahrens 
ist jedoch im allgememen erne Bleichung des End- 
produkts nlcht erf orderfich. 

Gegenstand der vorfiegenden Erfmdung smd 
auch bestimmt© Afryrgrykosid-Gemlsche ats neue 
Erzeugrtiase. wie sie nach dem trier teschriebenen 
und beanspruchten Verfahren erhalten werden k6n- 
nen. Als Erzeugnis rm weitesten Sirtne wird erne 
oberfiachenaktrve Alkyrgrykosld-Spezies beans- 
prucht deren Menge an ABcylmonog ykosid. bezo- 
gen auf die Gesamtmertge an Alkylmonoglykosid 
und Alkytoiigoglykosid. deutiich Ubei 70 Gew.-%. 
vorzugsweise bei 70 bis 90 Gew.-%, .jnd insbeson- 
dere bei 75 bis 90 Gew.-% Negt Dabei setzt sich 
die Gesamtmertge aus AlkytmonoglykoskJ und A»- 
kyl oligoglykosfd so zusammen. dafl fern rechnert- 
sch der mtttlere OHgorneristerungsprad maximal 
1.35 betragt Als weltere wesentHche Komponente 
©nthait das Alkylglykosid Polygtykosen. d. h. das 
neue Erzeugnis besteht in erster Unte im wesentli- 
chen aus den drer Komponenten Aftiylmonogtyko- 
sid. Alkytoiigoglykosid und Polyglykote. 

Der Ausdruck "das Erzeugnis besteht im 
wesentlichen aus 3 Komponenten" bedeutet im 
vorliegenden Fall, dafl einersetts der Anterl an kurz- 
kettigen Alkylglykostden. beispierswurse Butytgiy- 
kosid. durch die angepaflte Verfahr*nsf0hrung so 
reduziert worden ist dafl im Erzeugnis weniger als 
1 Gew.-% vorftegt und dafl die AbdasMHatton des 
UberschQsargen Fettalkohots so welt durchgefOhrt 
worden 1st dafl davon weniger als 0.5 Gew.-% im 
Produkt verbieiben. Unter Afcyloligoglykoarden wer- 
den hier die AlkyWtgrykoside. die Akyrtrtgrykoside 
und Where Homotoge verstanden. wie ste nach 
gSngigen Analysenmethoden noch emdeuttg erfaflt 
und zugeordnet werden k6rtnen. Bet rien nach dem 
©rfindungsgomSflen Verfahren hergssteflten Pro- 
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sch nur aus den Dt- und Tngtykosktveftomdunoen. 
Bsi der drttten Komponents handeft es sich um 
Polygtykosan. die bel der- Alkyllenmgsreaktton In 
einer Nebenreaktion dutch Kondensation der Gly- 
kosemoiekOle tmtereinander gebfldet warden. Das 
durchschnittlicho Molekulargewicht dieser P lygly- 
kosen Hegt bel 2000 bis 10 000. Es wurde Oberra- 
schenderwetse gefundeh, dafl die Anwesennett dJe- 
ser Potygtykosen die Lager- und AlkallbestSndig- 
keft des Produkts rtfcht beetntritchtigt, und daB 
darOber htnaua die Tenaidwirkung des Alkylgtyko- 
sids. d. h. des Gemisches aus Alkytmonogrykosld 
und AJkytoiigoglykosid nicht vermindert wird. 

Vorzugsweise bests ht das ASkytgtykosid-Gemi- 
sch Im wesentttchen aus der Dreief-Kom Wnatton 
aus 50 bis 95 Gew.-% # vorz ugswei se 85 bis 91 
Gew.-% AJkyhnonogrykoald, 2 Ws 25 Gew.-%. vor- 
zugs weise 4 bis 20 Gew.-% AlkytoHgoglykosid. 
und 5 bis 30 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 25 Gew.- 
% Polyglykose. 

Nach etner wefteren bevorzugten AusfUhrungs- 
form umffafit das erftndungsgemflfle Erzeugnis eine 
Vierer-Kombinatton. bestehend rm wesentflchen 
aus: 

45 bis 90 Gew.-%. vorzugsweise 50 bis 90 Gew.*% 
AlkylmonoglykosUl 2 bis 22 Gew.-%. vorzugsweise 
3 bis 20 Gew.-% AJkytollgogtykosid. 4 - 25 Gew.-% 
Polyglykose und 3 bia 30 Gew.-% Butylgiykosid. 

Der Ausdruck "bestehend Im wesentitchen 
aus" soil auch Ner bedeuten. daB Antelle an Ober- 
scrtUssigem Fettalkohoi prakbach vollstSndlg. d. h. 
auf Wane von weniger als 0,5 Gew.-% destlllaHv 
enttemt worden sind. Auch hier setzt sich die 
Gesamtmenge aus Alkylmono- und AJkyioHgoglyko- 
sld so zusammen, daB rein r e ch ne rtach der mltttere 
OKgomerisierungsrad maximal 1.35 betrflgt Die 
bevorzugte Glykose des Erzeugnisaes iat die Glu- 
cose: es kormen aber m u ntorg o ordnoto n Mengen 
auch tsomeristerungsprodukte, die nicht zu den 
wesentttchen Beatandtellen zdhlen, vorftegen. 

SchNeflHch umfaBt eine ebenfalls bevorzugte 
Form des Alkylglykoeid-Gemtsches eine FUnfer- 
Kombination. die zusitzHch als 5. Komponente 
noch 0.5 • 5. vorzugsweise 2.5-4 Gew.-% Fettal- 
kohoi ©nth fl It. wobei die Qbrigen vier we aonttchen 
Bestandteile In erner entaprech e nd vermtnderten 
Menge vorhegen. Sn wesentflcher Antefl an freiem 
Fettalkohoi mH 12 - 18 Kohlenstoffatomen karm in 
vlelen FBIien aus a n w e nd u ng ste c h nischen QrOnden 
erwOnscht setn. Dieser Fethlkohoianteil wird am 
einfachsten dadurch eingeateftt. daB man die destiK 
lative Abreicherung dea OberachOasigen Fettalko- 
hols nur bis zu der gewOnachten Endme n ge durch* 
fOhrt. 

FOr die Verfahreraprodukte wurde die Menge 
des OberachOasigen FettalkohoU ga- 
schromatographisch bestimmt. Die Besttmmung 



de entweder mtttets H oc hlei stu ngsflUs si g chi ot i lato- 
grapWe (HPLQ Oder mfttels Gaschromatographje 
(GC) durchgefOhrt Die Peak-Zuordnung bel der 

s GC-Methode erfotgte durch Kopplung mrt dem 
Ma sse nspektrometer und Vergleich mit Standard- 
substanzen. Die HPLC-Peakzuordnung wurde 
durch Fraktionierung und NMR-spektroskoptscrw 
Identfflzienmg der Frakttonen sowie durch Ver- 

to gleich mrt Standards vorgenommen. Die Antetie an 
Poiyghjcose wurden mtttels prfiparativer HPLC tso- 
Hert Die analyttsche Wentrflzierurtg der auf dfrese 
Welse Isotterten Komponenten ertolgte NMR* 
spektroskoplsch sowie Ober enzymatische Zucker- 

rs tests. Der moiekutare Q ew fcritsb e refe h der Poryglu- 
cose wurde durch Qelpermeat ionschr o mat ogf aphie 
(GPC) bestimmt Nebenprodukte, die belspieb- 
weise durch Iso m er ia ier un g der Glucose zu Fruc- 
tose Oder durch Reaktion der Fettalkohoie mrt sich 

20 eelber entstanden sein konnten, bzw. die durch die 
Neutralisation des aauren Katarysators gebild ten 
Seize, wurden nicht nflher identlflziert 



25 Betapiele 



Die foigenden Beispiele wurden alia mrt Glu- 
cose als der bevorzugten Glykose durchgefOhrt In 
ao den moisten Beispieien wurde die Glucose in was- 
seHreter handetsflbicher Form verwendet Prtnzh 
piell kann jedoch auch die 1 Moi Wasser enthal- 
tende Qbliche Dextrose eingesetzt warden. 

39 

Beispiel 1: Dieses Beiapiel beachreibt das erftrv 
dungsgemflfle Verfahren umer Verwenduno von 
wasserfreler Glucose im Labormaflstab. 

40 NorrnaJ-Butanof wurde In erner Menge von 
222g (3 Mof) In einem 2 - Liter Mehrtaiskofben mit 
ROhrer, Thermometer und Tropftrichtei und Desttt- 
lattonsaufaatz zur Wasserabscheidung vorgeiegt 
und dazu Z2q (11.2 mMol) Paratotuoisulfonsflure 

49 als Kfttalysator gegeben. Die Mischung wurde auf 
110 " C erhttzL Dartn wurde eine Suspension von 
180 g (1 MoO waaaerfreier Glucose in weiteren 222 
g (3 Mof) Normal-Butanol p or ti on aweis e, und zwer 
in 10 Portionen. in AbstSnden von 5 Mlnuten hmzu 

so dostert Dabei WWete sich ein ktares 
Beaktionsgemisch. Wfihrend des Dosierungsvor- 
ganges wurde cfie Hauptmenge des entstahenden 
ReakttenswaaaeTS zusammen mit Butanol bel Nor* 
makJnick abdestlWert (Destiltatmenge: 90.7 g, Was* 

as sergehaft 14 J % bestimmt nach Karl Fischer). An* 
schHeflend wurden 1164 g (6 Mo!) eines auf drca 
80* C vorgew&r mt en Ctt/Ci* • FettaJkohols (Gernl* 
sch aus drca 75 Gew.-% Dodecanol und drca 25 
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Gew.-% TetradecanoT) wShrend 75 Minuten kontf- 
nuierttch zum Fteaktionsgemtseh gegeben, wobei 
gterchzettig warier Butanol abdestiiftert wurde. Dazu 
wurde zunkchst dor Druck auf 600 mbar eingesteltt 
und anschfieflend aJImlhlich auf 10 mbar roduziert 5 
(Destillatmertge 334 g). Nach dem AbdestilKeren 
des Butanots wurde das Gemisch noch 30 Minut n 
»ang bei 110 "C und Normaidruck gerOhrt und 
danrt auf 90 "C abgekOhlt Anschiiefi rtd wurde 
durch Zusatz von 1,03 g (16,9 mMol) Magnesiume- 10 
thytat der Katalysator desaktrviert wozu man wet- 
tare 30 Minuten bei 90 ' C rOhrte. Das 
Reaktionsgemiseh hatte anschfieflend einen pH- 
Wert von 9-tO. Nach Filtration bei 90 'C durch 
erne beheizte Nutsche wurde das Produkt zur Ab- 15 
trennung des QberschOssigen Fettalkohots rm Va- 
kuum bei 0.01 mbar und emer Sumpftemperatur 
von maximal 160* C destilliert Die Destmatmenge 
betrug 1044 g. der DestHlationsrtlckstand. also das 
Endproduki. betrug 298 g. Dieser ROckstand wurde 20 
bei 70 bis 80 'C mtt Wasser zu emer 60-%igen 
Paste verarbeitet 

Produktkenndaten: OH-Zahl 691; Slurezahl 2,0; 
restlicher Fettalkohol 3,1 Gew.-%; Butyrgrucosid 
18.0 Gew.-% Dodecyl/Tetradecylmonoglucosid 54 25 
Gew •% ; Dodecyl/TetradecyWigoglucosid 
(hauptsachlich Maitostd) 3.5 Gew.-%; Polygtucose 
circa 20 gew-% (MG ca. 2500). Oiese Werte wur- 
oen mil HPLC-Methoden bestommt 
Farbwene des Produktes (40 %ig in 30 
Wasser/lsopropytalkohol): 

Lovibond-Farozahien 6 (gelb): 1.4 (rot). Eine Probe 
der waflrigen Paste wurde mrt 0.5 % H7O2 - 
(bezogen auf das Produkt) als 35 %ige Losung 
versetzt. Dann wurde 1 Stunde tang bei 80 * C 3$ 
gerOhrt Em pH-Wert von ca. 8 wurde durch Zu- 
gabe von NaOH eingesteUt Lovibondzafilen nach 
der Bleiche: 0.8 (gelb); 0.3 (rot). En Bhnliches 
Produkt wtrd e marten, wertn man anateHe des 
Ctj'Cw -Fettalkohots ftqutvalente Mengen etnes 40 
C.j/Cij-OxoaJkohota mtt ca. 25 % hauptsachltch 2- 
Methyrverzwetgung (Dobanol 23) emsetzL 



Beispiel 2: Dieses Beisoiel beschroibt das Verlah- 45 
ren unter Verwendunq von waseerharttqer Glucose. 

Ansatz und VerfahrenadurchfOhrung wte in Bet- 
spiel 1; die Gtu 

cose wurde jedoch als 198 g Dextrose (Glucose so 
mtt 1 Mol Wasser) elngesetzt AuBmr dafi bei der 
Acetatlsierung mtt Butanol die zu satzftcbe Wasser- 
mange von circa 18 g abdestJIfiert wurde. waren 
kerne wesentlichen Abweicrtungen zum Betspiel 1 
festzustellen. „ 



Beispiej 3: Dt ses Betsptel beschroibt den Laper- 
und AlkaJistabintatstest des erfmounosoemafl her- 
gesteltten Produkts. — 

Bne 60 %ige wfiflrige Paste des Produkts wur- 
de mit konz. NaOH auf pH 12 - 13 ingesteltt und 
0.5 Stunden lang auf 100 "C erttitzL Nach dem 
AbkUhten auf Raumtemperatur wurde durch Zu- 
gabe von IsopropytaJkohoi auf 40 Gew.-% Aktivsub- 
stanzgehalt (Produktmenge) eingestellt Dann wur- 
den die Farbzahlen (rot und gelb) nach Lovibond 
gemessen. Es wurde eine l-2o»-K0vette verwendet 
(siehe DGF-Enheitsmethoden. Abteilung C. Fetta. 
<XV 46 (52). Wissenscrtaftiiche Vertegsgeseltschaft 
mbH. Stuttgart 1984). 

Das Produkt des Beisptets 1 wurde nach dieser 
Vorschrift behandert Anschiieflend wurden die 
Lovibond-Farbzahlen mit 18 (gelb) und 3 (rot) er- 
mittett 

Anwendungstechnlsche Versuche mtt dem Produkt 
des Beiapieks 1 haben gezeigt da* fOr die metsten 
Verwendungszwecke das erttndungsgemafle Pro- 
dukt mit dieser FarbquaHtlt als Egenschatt nach 
dem obigen Testverfahren ausreicht 

MU dem gebfeichten Produkt des Beisptets 1 
wurde ebenfalls der Alkaftstabffltatstest durchge- 
fOhrt Danach wurden die unverinderten Lovibond- 
Farbzahlen 0.8 (gelb) und 0.3 (rot) gemessen. Das 
besonders alkaiistabile gebleichte Produkt emp- 
fiehlt sich fOr sotehe Brtsatzzwecke. wo none An- 
forderungen an den Wetfgrad etner FormuHerung 
gestellt werden. 



Beispiel 4: Dieses Belapiel beschreibt die Durch- 
fOhrung Pes Verfahrens im Produkttonsmaflstab. 

Es kamen die folgenden Stoffmengen zum Bn- 
satr 

Dod^cyin-etradecylalkohol-Miachur^ (Lorol S) 1620 

Butanol 671 kg; 

ParatotuotsuHonsSure 3.5 kg; 

Magnesiumethylat 2.0 kg; 

Glucose (wasserfrei) (Puridex feinkdmtg) 250 kg. 

In emer Reaktionsemheit beatehend aus einem 
3 -2 ™* Raaktor mtt Destlllatkmskoionne und einem 
externen RUssigkeHakreislauf aus emer Pumpe und 
einem Wfirmetauscher wurde die Hatha der Buta- 
notmenge zusammen mit dem Katalysator verge- 
legt und auf 114 *C erhttzt Darin wurde erne 
Suspension der Glucose m der restflchen Butanol- 
menge zunichst m einem Stator/Rotor-Mischer 
(Typ Supraton) felndispergieit wobei sich dlese 
Suspension auf 75 # C erwirmte. Die Zugabe der 
Ghicose/Butanol-Suspenaion erfoigte kontinuterich 
irmerhalb von 1 J Stunden. WBhrend dieser Zeit 
wurden 65 kg eines ButanolWasser-Gemisches bei 
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zur Entfemung dieses Qemisches und zur Aufroch* 
temaJtung der Reaktiuiis lempei alur notwendlge 
Energle wurde Uber einen extemen FlUssigketts- 
kreistauf, bestehend bus emer Pumpe und etnem 5 
Wfirmetauscher, durch don das Reakttonsgemtsch 
geteitet wurde, gewBhneistet Die nach der Phasen- 
trermung des Butanol/Wasser-Gemisehes erhartene 
wassergesSttigte Butanotphase wurde auf den Kopf 
der Kolonne zurQckgefOhrt Nach der Bildung des to 
Butylgtucosids befanden sich 725 kg freies Butanol 
tm Reaktionsgemisch. Im AnschtuB an die 
Butyiglucosid-Blldung wurde bel etnem Unterdruck 
von 600 bis 10 mbar der auf Reaktionstemperatur 
vorgewarmte Fettalkohol kontinutertich hinzugege- is 
ben und gtetehzeltig das frei werdende Butanol 
abgetrennt RJr die Austauschreaktion 
Butanol/Fettalkohol und fOr die AbdestillaUon des 
Restbutanote wurden insgesamt 1.8 Stunden Reak- 
tionszeft benOtigt Nach emer Nachreaktionszeit 20 
von t Stunde bet 110 *C und etnem Druck von 
1013 mbar wurde auf 90 "C abgekOhtt und dann 
das Magnestumethylat zur Desakttvierung des 
Katalysators htnzu gegeben. Nach 30 Mlnuten wur- 
de ein pH-Wert des Reaktionsgemisches von 8,5 26 
gemessen. Nach der Filtration bei 85 *C durch 
einen Beutefflfter wurden 1885kg des 
Reaktionsgemisches in einen DOnrv 
schrchtverdarnpfer Typ Sambay (0.75 qm Ver- 
dampferflache. 8 mbar, ca. 170 * C) geleitet und 30 
der OberschOsslge Fettalkohol bis auf einen Abret- 
cherungswert von ca. 32 % abgetrennt Das bei 
135 * C gehaltene Produkt war niedrtg viskos und 
konnie lelcht In etnen Kurzwegverdampfer mtt 
Rollenwischer vom Typ KD 75, Fa. Leybold. Uber- 3$ 
gefOnn werden. Der Kurzwegverdampfer wurde uh- 
ter den roigenden Bedmgungen betrteben: Ver- 
dampterflache 0.75 qm; Arbeitsdruck 0,075 mbar. 
im Verdampter gemessen: Beheizungstemperatur 
160 * C: Sumpfabtauftemperatur 152 * C. 40 
Das Produkt wog nach Verlassen des Kurzwegver- 
dampfers 436 kg; FettaJkohoigenalt 4,9 Gew.-%. 
Lovibond-Farbwte (des 40 %igen Produkts): 5,5 
(gelb)und 1.3<rot). 

Zusammensetzung des Produkts (mtt QC und 45 
HPLC ermittelt): Monoglucotid 55 Gew.-V Oligo- 
glucoslde 18 Gew.»%, OOgomertoierungsgrad 1.3 
(berechnet aufgrund der Qewichtsanteile). Poiygfu- 
cose 6 Qew..%. Butylghicoside 12 Gew.-%.. Fe«e> 
kohol 3 Gew.-%. M 



1. Verfahren zur Hersteflung von oberflSche- 
naktiven AJkytgtykosiden mlt im wesentDchen d?- 
bis Cu-Alky^ bzw. Aflcenyfresten nach der Umace- 
tallsienjngsmethode mlt Butanol. umtassend die 
(olgenden Verlahrensschrttte; 

a) Butanol wird zusammen mlt ernem sauren 
Katalysator im Reaktionsgefifl vorgelegt 

b) die Butanolmenge wind so gewahrt dafi 
sie. bezogen auf 1 Mol der Glykose. 4 bis 10 Mol. 
vorz u g s w ela e 6 bis 8 Mol. betrtigc 

c) von der But a nolmen g e wird em Tell, vor- 
zugsweise etwa die Hfilfte zusammen mlt dem 
Katalysator vorgelegt und die undere Hfitfte zur 
Suspendterung der Glykose verwendet 

d) ate Katalysator wird erne saver reagte- 
rende Verbmdung, insbesonden? erne Sflure bus 
der Gruppe bestehend bus Schwefelsaure, Phos- 
phorsfiure, ParalohJOisutfonsS ure und sultosauren 
lonenaustauscnemai zen, m einer Menge von vor- 
zugsweise. 0,005 Ms 0,02 Mot pro Mol der etnge* 
setzten Glykose verwe ndet 

e) Erttltzen des Butanol/Kataiysator-Gemf- 
sches auf ROckflufltemperatun 

f) Zugabe etner vorzugsweise vorgewfirmten 
S u spe nsi on dee Qbrigen Butanoh und der Glykose 
unter porti ons we l ser Oder konttnuieriicher Zudosie- 
rung unter ROhren so. dafl das Reaktionsgemisch 
prakttsch War bftelbt, 

g) unmtttefbares Abdestfflieren des fretwer- 
denden Wassers ais Butanol/Wa* ser-Gemisch: 

h) es wird vor zu g s we i se ein leichtes Vakuum 
von etwa 800 bis 850 mbar wflhrend Oder nach der 
Zudosiemng der Butanol/Glykose-MIschung ange- 
legt und unter weiterer Wfinnezufuhr und ROhren 
die AbdestfUation des Reaktionswassers beendet 

I) anschHeflend wird der v>?rgewarmte Fettal- 
kohol In emer Menge von 2 bic 20 Mol pro Mol 
Glykose. vorzugsweise kontmuierflch zudostort und 
gielchzettig das Butanol im Vakuum abdesHWert 

J) die AbdestJ nation des Butanots wird so 
gesteuert dafl 0 bis 30 Mof-% Binytgtykosid. bezo- 
gen auf 1 Mol der Glykose, Im Roakttonsgemfech 
verbleiben; 

k) das Rea k t io n sg e mls ch wird auf eine Tenv 
penrtur untemaib 95 * C abgekUhlt und der aaure 
Katalyaator mtt einer orgartschon Oder anorganV 
schen baslschen AOcafl-, Erdaikall- oder Atummium- 
bzw. Alkafi/Ahjmtnhim^ertrindung neutrattsleit und 
darOber hinaus auf einen pH-Wwl von wenigslens 
8, vorzugsweise etwa 9, eingestaUt 

I) vorzugsweise wird rne Ritratton des 
Reaktionsgemisches durchgefOhrt und zwar vor* 
zugsweise bei einer Temperatur von 80 Ws 90 "C; 
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m) der QberschQssrge Fettaflcohol wirtJ auf 
eine Obttcbe. das Reaktionsprodukt schonende 
Wetee auf amen W rt von untartialb 5 Gew.*% 
abdestiflieft 

2. Verfahren naeh Anspruch 1. dadurch ge- 5 
kennzetchnet da/3 man ate Gtykose die Glucose, 
msbesondere in Form der wassertreien femteifigen 
Glucose verwendet 

3. V rfahren nach etnem der AnsprQche 1 Oder 

2. dadurch gekennzeichnet dafl man aks sauran ro 
Katalysator die Pamtoluotsulfonsaure verwendet 

4. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 

3. dadurch gekermzeichnet dafl man pro MoJ Gly* 
kosa 5 bis 7 Mo) des Fettalkohote emsetzt 

5. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 15 

4. dadurch gekermzeichnet dafl man die Suspen- 
sion der Glykose in Butanol fain dlspergtert rnsbe- 
sondere durch Verwendung ernes rnime-Mischers. 

6. Verfahren nach etnem der AnsprQche 1 bis 

5. dadurch gekennzeichnet dafl man zur Neutral 20 
sation des KataJysators ein Magnesiumaikoholat 
insbesondere Magnestumethytet Oder ZeoDth NaA, 
tnsbesondere in Mischungen mrt Cataurrmydroxtd. 
verwendet. 

7. Verfahren nach einem der Anspr Oc he 1 bis 25 

6. dadurch gekennzeichnet dafl man die Abdestit- 
iation des Fettalkohote zweistutlg durchfUhrt und in 
emer ersten Stufe in etnem POrm s ch tc t it verdampter 
eine Abreicherung auf Werte von ca. 40 bis 20 % 

und in einer zweiten Stufe in etnem Kurzwegver- 30 
dampfer auf einen Endwert von untartialb QJS Gew.* 
% Fettalkohol. vorzugsweise auf einen Endwert von 
3 bis 5 Gew.-% Fettalkohol einsteflt 

6. Erzeugnis erhflttllch nach dem Verfahren 
nach etnem der AnsprUche 1 bis 7. dadurch ge- 35 
kennzetchnet dafl es ern AJkytgrykosrd enthalt bei 
dem die Menge an AlkytmonoglykosW. bezogen 
auf die Gesamtmenge an Alkyimonogtykosrd und 
Alkyloligogrykosid deutftch Ober 70 Gew.-%. vor- 
zugsweise bei 70 bis 90 Gew.-% liegt 40 

9. Erzeugnis nach Anspruch 8. dadurch ge- 
kennzetchnet. dafl drese Menge an Alkytmonogly- 
kosid bei 75 bis 90 Gew-% fegt 

10. Erzeugnis nach den AnsprtJchen 8 Oder 9. 
dadurch gekennzeichnet dafl die Gesamtmenge 45 
aus AJkylmonogrykosid und Alkyiolfgogtykosfd sich 

so zusammensetzt dafl rein rechnertsch der mrTOe- 
re OHgomensierungsgrad maximal 1,35 betrtgt 

11. Erzeugnis nach einem der AnsprQche B bis 

10. dadurch gekermzeichnet dafl* es im wesentfr- so 
chen aus den dret Komponenten Alkytmonogryko- 

sid. Alkyloligoglykosid und Poiygtykose besteht 

12. Erzeugnis nach einem der A n spr O che 8 bis 

11. dadurch gekermzerchrtet dafl es tm wesentfi* 
chan aus einer Dreierkombmatron von 50 bis 95 ss 
Gew.-%. vorzugsweise 85 bis 91 Gew.-% Alkyrmo- 
noglykosid. 2 bis 25 Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 



20 Gew.-% Alkyiofjgogiykosrd. und 5 bis 30 Gew.- 
%. vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-% Polygfykose 
besteht 

13. Erzeugnis nach etnem der AnsprOche 8 bis 

12. dadurch gekennzeichnet dafl s im w sen tin- 
chen aus einer Viererkombination aus 45 bis 90. 
vorzugsweise 50 bis 90 Gew.-% Alkyimonogiyko- 
sid. 2 bis 22. vorzugsweise 3 bis 20 Gew.-% Alky- 
tofigoglykosid. 4 bis 25 Gew.-% Poiyglykosa und 3 
bis 30 Gew.-% Butylgtykosid besteht 

14. Erzeugnis nach einem der AnsprOche 8 bis 

13. dadurch gekennzeichnet dafl es zusitzlich ate 
funfte Komponente noch 0.5 bis 5. vorzugsweise 
2.5 bis 4 Gew.-% Fettalkohol. enthait 

15. Erzeugnis nach einem der AnsprOche 8 bis 

14. dadurch gekennzeichnet dafl dia Glykose die 
Glucose ist 
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